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(Meth)acrylic acid is recovered continuously from 
the reaction gas containing (meth)acrylic acid, 
low boilers, medium boilers and high boilers and 
originating from a catalytic gas-phase oxidation 
by (I) quenching the reaction gas by evaporative 
cooling with a high-boiling organic solvent, (II) 
isolating the (meth)acrylic acid from the 
quenched reaction gas by absorption into the 
high-boiling organic solvent and (III) separating 
the organic solvent laden with (meth)acrylic acid 
into a first part-stream (IMA), which contains 
predominantly (meth)acrylic acid, and into a 
second part-stream (NIB), which contains 
predominantly the solvent, by a process in which 
(IV) part-stream 1MB is stripped free of (meth) 
acrylic acid with inert gas, (V) the purified solvent 
from part-stream 1MB is recycled to the absorption 
stage II and (VI) (meth)acrylic acid is obtained 
from part-stream IMA by distillation, all liquid 
residual streams obtained in stage VI being 
recycled to the quench stage I 
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(54) Verfahren zur kontinuerllchen Gewinnung von (Meth)acrylsdure 



(57) Verfahren zur kontinuierlichen Gewinnung von 
(Meth)acrylsfiure aus dem (Meth)acrylsaure. Leichtsie- 
der, Mittelsieder und Schwersieder enthaltenden Reak- 
tionsgas einer katalytischen Gasphasenoxidation durch 
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(I) Quenchen des Reaktionsgases durch Siedekuh- 
lung mil einem hochsiedenden organischen 
Losungsmittel, 

(II) Abtrennung der (Meth)acrylsdure aus dem 
gequenchten Reaktionsgas durch Absorption in 
das hochsiedende organische Losungsmittel, 

(III) Auftrennung des mit (Meth)acrylsaure belade- 
nen organischen Ldsungsmittels in einen ersten 
Teiistrom (1 1 1 A), der uberwiegend (Meth)acrylsaure 
enthart sowie in einen zwerten Teiistrom (1MB), der 
uberwiegend das Losungsmittel enthait, wobei 

(IV) Teiistrom II IB mit Inertgas frei an (Meth)acryl- 
sflure gestrippt wird, 

(V) das gereinigte Losungsmittel aus Teiistrom NIB 
in die Absorption sstufe II zurOckgefOhrt wird und 

(VI) wobei (Meth)acrylsaure aus Teiistrom MIA 
destillativ gewonnen wird, wobei alle in Stufe VI 
anfallenden flussigen Reststrome in die Quench- 
stufe I zurOckgefOhrt werden. 
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Beschreibung 

[0001 ] Die Erfindung betrrfft ein Verfahren zur kontinu- 
ierlichen Gewinnung von (Meth) acrylsaure durch 
Absorption von (Meth)acrylsaure ausden Reaktionsga- 
sen einer katalytischen Gasphasenoxidation. Der 
Begrrff (Meth) acrylsaure steht im folgenden fur die Sub- 
stanzen Acrylsaure und/oder Methacrylsaure. 
[0002] (Meth)acrylsaure wird Oberwiegend durch 
katalytische Gasphasenoxidation geeigneter Aus- 
gangsstoffe, insbesondere von Propen und/oder Acro- 
lein im Falle der Acrylsaure bzw. von Isobuten und/oder 
Methacrolein im Falle der Methacrylsaure, hergestellt. 
[0003] Zur Abtrennung der (Meth)acrylsaure aus den 
Reaktionsgasen der katalytischen Gasphasenoxidation 
sind eine Reihe von MOglichkeiten bekannt, darunter 
auch die Abtrennung durch Absorption in ein LOsungs- 
mitte). 

[0004] Aus DE-B 21 36 396 ist bekannt, die Acryl- 
saure aus den bei der katalytischen Oxidation von Pro- 
pen bzw. Acrolein erhaftenen Reaktionsgasen durch 
Gegenstromabsorption mit einem Gemisch aus 75 
Gew.-% Diphenylether und 25 Gew.-% Diphenyl abzu- 
trennen. Weiterhin ist aus DE-A 24 49 780 das AbkOh- 
len des heiGen Reaktionsgases durch Teilverdampfen 
des LOsungsmittels in einem Direktkondensator (Quen- 
chapparat) vor der Gegenstromabsorption bekannt. 
Problematisch ist hierbei sowie bei weiteren Verfahrens- 
schrrtten, insbesondere bei der destillativen Reinigung 
der (Meth)acrylsaure. der Anfall von Feststoffen in den 
Apparaten, der die Anlagenverfugbarkeit reduziert. 
GemaB DE-A 43 08 087 kann im Fall der Acrylsaure 
dieser Feststoffanteil reduziert werden, indem man dem 
relativ unpolaren LOsungsmittelgemisch aus Diphenyle- 
ther und Diphenyl ein polares LOsungsmittel wie Dime- 
thylphthalat in einer Menge von 0.1 bis 25 Gew.-% 
zufGgt; dadurch erh6ht sich das AufnahmevermOgen 
des Ldsungsmittelgemisches fOr die schmutzbildenden 
Stoffe. Mit steigender Polaritat nimmt das LOsungsmittel 
jedoch zunehmende Mengen an Wasser mit auf; auBer- 
dem fuhrt dies zu erhOhten LOsungsmrttelverlusten Ober 
das Sauerwasser. 

[0005] In Gegenwart von LOsungsmitteln bildet die 
Polyacrylsaure im Bereich hOherer Temperaturen, wie 
sie bei der Gewinnung von (Meth) acrylsaure nach dem 
gattungsgemaBen Verfahren, insbesondere am unter- 
sten Sammelboden der Absorptionskolonne, im 
Abtriebs- und Sumpfteil der Destillationskolonne sowie 
in den Warmetauschern auftreten, einen an der Ober- 
flache der Apparatefest haftenden Schmutz, der nur mrt 
Laugen gelOst werden kann. Analysen haben gezeigt. 
da 8 der Schmutz aus einer Mischung aus ca. 10 bis 50 
Gew.-% Poly(meth)acrylsaure, Rest LOsungsmittel, 
besteht. 

[0006] Es ist daher Aufgabe der Erfindung, die Ver- 
schmutzungsanfaliigkett in samttichen Apparaten, ins- 
besondere den Anfall von nur lauge-IOslichen 
Verschmutzungen weitgehend zu vermeiden, und somit 



die Anlagenverfugbarkeit und die Wirtschaftlichkeit des 
Verfahrens zur Gewinnung der (Meth)acrylsaure zu ver- 
bessern. 

[0007] Die Erfindung geht aus von einem Verfahren 
5 zur kontinuierlichen Gewinnung von (Meth)acrylsaure 
aus dem (Meth-)acrylsaure, Leichtsieder, Mrttelsieder 
und Schwersieder enthaltenden Reaktionsgas einer 
katalytischen Gasphasenoxidation durch 

io (I) Quenchen des Reaktionsgases durch Siedekuh- 
lung mit einem hochsiedenden organischen 
LOsungsmittel, 

(II) Abtrennung der (Meth)acrylsaure aus dem 
gequenchten Reaktionsgas durch Absorption in 

75 das hochsiedende organische L6sungsmittel, 

(110 Auftrennung des mit (Meth)acrylsaure belade- 
nen organischen LOsungsmittels in einen ersten 
Teilstrom (II1A), der Oberwiegend (Meth)acrylsaure 
enthalt sowie in einen zweiten Teilstrom (NIB), der 

20 Oberwiegend das LOsungsmittel enthalt. 

Das Verfahren ist dann dadurch gekenn- 
zeichnet, daB 

(IV) Teilstrom 1KB mit Inertgas frei an (Methacryl- 
saure gestrippt wird, 
25 (V) das gereinigte LOsungsmittel aus Teilstrom IIIB 
in die Absorptionsstufe II zuruckgefuhrt wird und 
daB 

(VI) (Meth) acrylsaure aus Teilstrom I HA destillativ 
gewonnen wird. wobei alle in Stufe VI anfallenden 
30 flussigen ReststrOme in die Quenchstufe I zuruck- 
gefuhrt werden. 

[0008] In bevorzugter Weise ubersteigt die Tempera- 
tur in jeder Verfahrensstufe nicht 155°C, insbesondere 

35 nicht 140°C, besonders bevorzugt nicht 120°C. 

[0009] Der Begriff flussige ReststrOme bezeichnet 
vorliegend alle im Verfahren anfallenden flussigen 
StrOme auBer dem Hauptproduktstrom, beispielsweise 
die im folgenden naher beschriebenen TetlstrOme (a) 

40 und (c). 

[0010] Es wurde gefunden, daB bei der destillativen 
Gewinnung der (Meth)acrylsaure (Stufe VI) Oligomere 
entstehen, die Ober die flussigen ReststrOme bislang in 
vorgeschaltete Apparate verschleppt wurden. Indem 

45 erfindungsgemaB die Ruckfuhrung der flussigen Rest- 
strOme aus der destillativen Gewinnung (Stufe VI) in 
den flussigen LOsungsmittelkreis vermieden wird. kann 
die Verschmutzung der vorgeschalteten Apparate weit- 
gehend verhindert werden. Der Anfall an Oligomeren 

so und somit der Feststoffanfall in den der Verfahrensstufe 
VI vorgeschalteten Apparaten ist beim erfindungs- 
gemaBen Verfahren geringer; daher kOnnen die nach 
den herkOmmlichen Verfahren bislang in den Verfah- 
rensstufen II und IV notwendigen Dual-Flow- bzw. Ven- 

55 tilbOden durch hOher hydrodynamisch belastbare 
Einbauten, beispielsweise FullkOrper Oder Packungen, 
ausgetauscht werden. 

[001 1 ] Die weitgehende Vermeidung von Verschmut- 
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zung durch die erfindungsgemaBe Stromfuhrung hat 
weitreichende wirtschaftiiche Konsequenzen: ins- 
besondere konnen in den Apparaten Elemente einge- 
setzt werden, wie FOIIkdrper oder strukturierte 
Packungen, die eine groBere hydrodynamische Belast- 
barkeit, jedoch auch eine hOhere Verschmutzungsanfal- 
ligkert gegenuber beispielsweise Dual-Flow- oder 
Ventilboden aufweisen, die nach dem bekannten Ver- 
fahren zur Abtrennung von (Meth)acrylsaure aus Gemi- 
schen in einem hochsiedenden Losungsmittel wegen 
ihrer geringeren Verschmutzungsanfalligkert eingesetzt 
werden. Neuanlagen konnen somit bei gleicher Produk- 
tionsmenge mit Weineren Trennapparaten, insbesond- 
ere Kolonnen, dimensioniert werden, bzw. wird bei 
bestehenden Anlagen die Produktionsmenge nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren erhoht. 
[0012] Als hochsiedend werden vorliegend Losungs- 
mittel bezeichnet, deren Siedepunkt hoher ist als der 
Siedepunkt des jeweils angestrebten Hauptprodukts 
(ca. 141°C fur Acrylsaure bzw. ca. 161°C fur Methacryl- 
saure, jeweils bei Normaldruck). 
[0013] Ausgangsgemische fur das vorlregende Ver- 
fahren sind die Reaktiongase aus der katalytischen 
Gasphasenoxidation von C 3 -Alkanen, -Alkenen, -Alka- 
nolen und/oder Ca-Alkanen, -Alkenen. -Alkanolen 
und/oder -Alkanalen oder Vorstufen davon zu 
Methacrylsaure. Das Verfahren wird im folgenden fur 
Acrylsaure beschrieben, es gilt jedoch analog auch fur 
die Methacrylsaure. 

[0014] Besonders vorteilhaft ist die katalytische Gas- 
phasenoxidation von Propen und/oder Acrolein zu 
Acrylsaure in Luft oder molekularem Sauerstoff nach 
bekannten Verfahren, insbesondere wie sie in den oben 
genannten Druckschriflen beschrieben sind. Vorzugs- 
weise wird hierbei bei Temperaturen zwischen 200 und 
450°C und ggf. erhOhtem Druck gearbeitet. Vorzugs- 
weise werden als heterogene Katalysatoren oxidische 
Mehrkomponenten-Katalysatoren aufder Basis der 
Oxide von Molybdan, Bismut und Eisen in der 1. Stufe 
(Oxidation von Propen zu Acrolein) und der Oxide von 
Molybdan und Vanadium in der 2. Stufe (Oxidation von 
Acrolein zu Acrylsaure) eingesetzt. Wird Propan als 
Ausgangsstoff verwendet, so kann dieses zu einem 
Propen/Propan-Gemisch umgesetzt werden durch 
katalytische Oxidehydrierung, wie in US-5 510 558 
beschrieben oder durch homogene Oxidehydrierung, 
entsprechend zum Beispiel der EP-A-0 253 409. Bei 
Einsatz eines Propen-/Propan-Gemischs wirkt Propan 
als VerdOnnungsgas. Geeignete Propen-/Propan-Gemi- 
sche sind auch Raff ineriepropen (70% Propen und 30% 
Propan) oder Crackerpropen (95% Propen und 5% Pro- 
pan). Grundsatzlich konnen Propen -/Propan-Gemische 
aus Sauerstoff und Stickstoff jeder Zusammensetzung 
zu Acrolein und Acrylsaure oxidiert werden. 
[0015] Die Umsetzung von Propen zu Acrylsaure ist 
stark exotherm. Das Reaktionsgas, das neben den 
Eduklen und Produkten vorteilhafterweise ein inertes 
VerdOnnungsgas, z.B. Kreisgas (siehe unten), Luftstick- 



stoff. einen oder mehrere gesattigte C r bis C 6 -Kohlen- 
wasserstoffe, insbesondere Methan und/oder Propan 
und/oder Wasserdampf enthalt, kann daher nur einen 
Weinen Teil der Reaktionswarme aufnehmen. Obwohl 

s die Art der verwendeten Reaktoren an sich keiner 
Beschrankung unterliegt, werden meist salzbadge- 
kuhlte Rohrbundelwdrmetauscher verwendet, die mit 
dem Oxidationskatalysator gefOllt sind, da bei diesen 
die bei der Reaktion freiwerdenden Warme sehr gut 

to durch Konvektion und Strahlung an die gekOhlten Rohr- 
wande abgefuhrt werden kann. 

[001 6] Bei der katalytischen Gasphasenoxidation wird 
nicht reine Acrylsaure. sondern ein gasformiges 
Gemisch erhalten, das neben der Acrylsaure als 

75 Nebenkomponenten im wesentlichen nicht umgesetz- 
tes Acrolein und/oder Propen, Wasserdampf, Kohlen- 
monoxid. Kohlendioxid. Stickstoff. Propan, Sauerstoff, 
Essigsaure, Propionsaure, Formaldehyd, weitere Sau- 
ren und Aldehyde, Maleinsaure bzw. Maleinsaureanhy- 

20 drid enthalt en kann. Ublicherweise enthart das 
Reaktionsproduktgemisch, jeweils bezogen auf das 
gesamte Reaktionsgemisch, 1 bis 30 Gew.-% Acryl- 
saure, 0,05 bis 1 Gew.-% Propen und 0,05 bis 1 Gew- 
% Acrolein, 0,05 bis 10 Gew.-% Sauerstoff, 0,05 bis 2 

25 Gew.-% Essigsaure, 0,01 bis 2 Gew.-% Propionsaure. 
0,05 bis 1 Gew.-% Formaldehyd, 0,05 bis 2 Gew.-% 
Aldehyde, 0,01 bis 0,5 Gew.-% der Summe aus Malein- 
saure und Maleinsaureanhydrid und 20 bis 98 Gew.-%. 
vorzugsweise 50 bis 98 Gew.-% inerte Verdunnungs- 

30 gase. Als inerte Verdunnungsgase sind insbesondere 
gesattigte (VCe-Kohlenwasserstoffe, wie 0 bis 95 
Gew.-% Methan und/oder Propan, daneben 1 bis 30 
Gew.-% Wasserdampf, 0,05 bis 15 Gew.-% Kohlen- 
oxide und 0 bis 95 Gew.-% Stickstoff, jeweils bezogen 

35 auf 100 Gew.-% Reaktionsgas. enthalten. 

[0017] Die Verfahrensstufen zur Abtrennung der 
Acrylsaure aus dem Reaktionsgemisch werden im fol- 
genden beschrieben: 

40 Stufe I 

[0018] Das heiBe Reaktionsgas wird durch Teilver- 
dampfen des Losungsmtttels in einem Direktkondensa- 
tor oder Quenchapparat, vor der Absorption abgekOhlt. 

45 Hi erf Or eignen sich insbesondere Venturiwascher, Bla- 
sensaulen oder Spruhkondensatoren. Dabei konden- 
sieren die schwersiedenden Nebenkomponenten des 
Reaktionsgases in das nicht verdampfte L6sungsmittel. 
AuRerdem ist die Teilverdampfung des Losungsm'rttels 

so ein Reinigungsschritt fur das Losungsmittel. In einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung wird ein 
Teilstrom des nicht verdampften Losungsmittels, vor- 
zugsweise 1 bis 10% des der Absorptionskolonne zuge- 
fuhrten Massenstroms, abgezogen und einer 

55 Losungsmittelreinigung unterworfen. Hierbei wird das 
Losungsmittel uberdestilliert und zuruck btetben die 
schwersiedenden Nebenkomponenten, die - bei Bedarf 
weiter eingedickt - entsorgt, z.B. verbrannt. werden kon- 
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nen. Diese LOsungsmitteldestillation dient der Vermei- 
dung einer zu hohen Konzentration an Schwersiedem 
im LOsungsmittelstrom. Das uberdestillierte Losungs- 
mittel wird vorzugsweise dem beladenen LOsungsmit- 
telstrom aus der Absorptionskolonne zugefuhrt. 

Stufe II 

[0019] In Stufe II werden die Acrylsaure und ein Teil 
der Nebenkomponenten aus dem Reaktionsgas durch 
Absorption in einem hochsiedenden LOsungsmittel 
abgetrennt. 

[0020] Vorzugsweise liegt der Siedepunkt des hoch- 
siedenden LOsungsmittels wenigstens 20°C, ins- 
besondere 50°C. starker bevorzugt 70°C uber dem 
Siedepunkt der Acrylsaure bzw. Methacrylsaure. Bevor- 
zugte LOsungsmittel, wobei in vorliegender Anmeldung 
der Begriff LOsungsmittel auch Losungsmittelgemische 
umfaSt, haben Siedepunkte (bei Normaldruck) von 1 80 
bis 400°C. insbesondere von 220 bis 360°C. Geeignete 
Losungsmittel sind hochsiedende, extrem hydrophobe 
Losungsmittel, die keine nach au&en wirkende polare 
Gruppe enthalten, wie aliphatische oder aromatische 
Kohlenwasserstoffe, z.B. MitteJorfraktionen aus der Par- 
affindestiilation. oder Ather mit sperrigen Gruppen am 
O-Atom, oder Gemische davon, wobei diesen vorteil- 
hafterweise ein polares Losungsmittel, wie das in DE-A- 
43 08 087 offenbarte 1,2-Dimethylphthalat, zugesetzt 
wird. Weiterhin eignen sich Ester der Benzoesaure und 
Phthalsaure mit geradkettigen, 1 bis 8 Kohlenstoff- 
atome enthaltenden Alkanolen, wie BenzoesSure-n- 
butylester, Benzoesauremethyl ester, Benzoesaureethy- 
I ester, Phthalsauredi methyl ester, Phthalsaurediethy te- 
ster, sowie sogenannte WarmetragerOle, wie Diphenyl, 
Diphenylether und Gemische aus Diphenyl und Diphe- 
nyl ether oder deren Chlorderivate und Triarylalkane, 
z.B. 4-Methyl-4*-benzyl-diphenylmethan und dessen 
Isomere 2-Methyl-2'-benzyl-diphenylmethan. 2-Methyl- 
4*-benzyl-diphenylmethan und 4-Methyl-2'-benzyl- 
diphenylmethan und Gemische solcher Isomerer. 
[0021] Ein besonders bevorzugtes Losungsmittel ist 
ein Losungsmittelgemisch aus Diphenyl und Diphenyle- 
ther, bevorzugt in der azeotropen Zusammensetzung, 
insbesondere aus etwa 25 Gew.-% Diphenyl (Biphenyl) 
und etwa 75 Gew.-% Diphenylether, bezogen auf 100 
Gew.-% Diphenyl und Diphenylether, beispielsweise 
das im Handel erhaitliche Diphyl®. Vorzugsweise ent- 
hait dieses Losungsmittelgemisch weiterhin ein polares 
Los ung mitt el wie Dimethylphthalat in einer Menge von 
0,1 bis 25 Gew.-%, bezogen auf das gesamte Losungs- 
mittelgemisch. Dadurch reduziert sich die Verschmut- 
zungsanfailigkeit der Anlagen. 

[0022] Vorliegend bezeichnen die Begriffe Hoch- oder 
Schwersieder, Mrttelsieder und Leichtsieder sowie ent- 
sprechend adjektivisch gebrauchte Begriffe Verbindun- 
gen, die einen hOheren Siedepunkt als die Acrylsaure 
besitzen (Hochsieder) bzw. solche, die in etwa den glei- 
chen Siedepunkt wie Acrylsaure besitzen (Mrttelsieder) 



bzw. solche, die einen niedrigeren Siedepunkt als Acryl- 
saure besitzen (Leichtsieder). 

[0023] Die Absorption erfolgt in einer Gegenstromab- 
sorptionskolonne, die vorzugsweise mit FuhlkOrpern 

5 oder strukturierten Packungen bestuckt ist. und die von 
oben mit LOsungsmittel beaufschlagt wird. Das gasfOr- 
mige Reaktionsprodukt und g eg eb en entails verdampf- 
tes Losungsmittel aus dem Quenchapparat werden von 
unten in die Kolonne eingeleitet und anschlieBend auf 

io Absorptionstemperatur abgekuhlt. Die Abkuhlung 
erfolgt vorteilhafterweise durch Kuhlkreise. d.h. 
erwarmtes LOsungsmittel wird aus der Kolonne abgezo- 
gen, in Warmetauschern abgekuhlt und wieder an einer 
Stelle oberhalb der Abzugsstelle der Kolonne zugefuhrt. 

is Nach der Absorption befinden sich alle Schwersieder, 
der grOBte Teil der Acrylsaure sowie ein Teil der Leicht- 
sieder im LOsungsmittel. 

[0024] Das verbleibende. nicht absorbierte Reaktions- 
gas wird weiter abgekuhlt, um den kondensierbaren Teil 

20 der leichtsiedenden Nebenkomponenten, insbesondere 
Wasser, Formaldehyd und Essigsdure, durch Konden- 
sation davon abzutrennen. Dieses Kondensat wird im 
folgenden Sauerwasser genanrrt. Der verbleibende 
Gasstrom besteht uberwiegend aus Stickstoff, Kohlen- 

25 oxiden und nicht umgesetzten Edukten. Vorzugsweise 
wird dieser teilweise wieder als Verdunnungsgas, im fol- 
genden Kreisgas genannt, den Reaktionsstufen zuge- 
fuhrt. Der Luftstickstoffund ein Teil der 
nichtkondensierten Nebenkomponenten werden als 

30 Abgas ausgeschleust und vorzugsweise verbranrrt. 

Stufe III und VI 

[0025] In Verfahrensstufe III wird die Acrylsaure 

35 zusammen mit den mittelsiedenden Komponenten 
sowie dem letzten Rest an leichtsiedenden Nebenkom- 
ponenten vom LOsungsmittel abgetrennt, woher ein 
erster Teilstrom 111 A anfailt, der uberwiegend Acryl- 
saure enthait sowie ein zweiter Teilstrom III B, der uber- 

40 wiegend das LOsungsmittel enthait. 

[0026] In bevorzugter Weise erfolgt die Abtrennung 
der Acrylsaure aus dem Gemisch mit dem LOsungsmit- 
tel durch Teilverdampfung. Die Teilverdampfung wird 
bei einem Druck zwischen 10 und 200 mbar und ent- 

45 sprechenden Verdampfungstemperaturen von 60° bis 
130°C, insbesondere bei einem Druck von 60 bis 100 
mbar und Temperaturen von 90° bis 110°C, durchge- 
fuhrt. Die Energie zum Verdampfen des Teilstromes II IA 
wird soweit wie mOglich durch Abkuhlen des Reaktions- 

50 gases gewonnen. Die fehlende Restenergie wird durch 
Dampfkondensation gedeckt. Als Ergebnis der Ver- 
dampfung entsteht ein Brudenstrom sowie ein Flussig- 
strom. Der Brudenstrom III A enthait den grOBten Teil 
der Acrylsaure, d.h. Acrylsdurekonzentrationen von ca. 

55 70 bis 95%, bevorzugt ca. 80 bis 90%. Die Acrylsaure 
wird daraus in weiteren Verfahrensschrrtten destillativ 
gereinigt. Der Flussigstrom III B aus dem Verdampfer 
enthait vorwiegend das LOsungsmittel sowie Acrylsaure 
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in einer Konzentration von ca. 5 bis 15 Gew.-%. 
[0027] Dieser Flussigstrom Itl B wird anschlieBend 
durch Strippen gereinigt. Die Reinigung des Losungs- 
mittels wird nachfolgend als Verfahrensstute IV 
beschrieben. 

[0028] GemaB einer bevorzugten AusfOhrungsform 
erfolgt die destillative Gewinnung der (Meth)acrylsaure 
aus Teilstrom IIIA in folgenden Verfahrensschritten: 

Vl-I Abtrennung eines Reststroms (a), der neben 
(Meth) acrylsaure die Leichtsieder, sowie 
einen Teil der Mittelsieder und einen Teil der 
Schwersieder enthalt, sowie eines Teilstroms 
(b). der vollstandig Oder nahezu vollstandig 
frei von Leichtsiedern ist und 

Vl-ll Gewinnung der (Meth)acrylsaure aus dem 
Teilstrom (b). 

[0029] Die Abtrennung der Acrylsaure aus Stom ill A 
(Stufe VI) erfolgt destillativ, wobei grundsatzlich jede 
Destillationskolonne verwendet werden kann. Vorteil- 
hafterweise wird hierzu eine Kolonne mit Dual-Row- 
Boden verwendet. 

[0030] Der Teilstrom IIIA wird kondensiert und lauft 
durch die Kolonne Vl-I abwarts. Im Gegenzug steigt 
Dampf, vorwiegend dampffCrmige Acrylsaure, aus dem 
Sumpf nach oben und strippt dabei die Leichtsieder aus 
der Flussigkeit, so daf3 der im Sumpf ankommende 
FlOssigkeitsstrom (b) nahezu leichtsiederfrei ist. Bei der 
Strippung bleiben dagegen die Mittelsieder und 
Schwersieder uberwiegend in der Flussigkeit und redu- 
zieren die Polymerisationsneigung der Acrylsaure wah- 
rend des Strippvorgangs. 

[0031] Am Kopf der Kolonne wird dann nach einer 
Partialkondensation ein an Leichtsiedern reicher Strom 
(a) abgezogen. Da dieser Strom aber noch Acrylsaure 
enthalt, wird der Brudenstrom aus der Destillationsstufe 
VI vorteilhafterweise nicht verworfen, sondern konden- 
siert und abgekuhlt, wonach das kalte Kondensat 
anschlieBend in die Quenchstufe I Oder die Absorb- 
tionsstufe II zuruckgefahren wird. 
[0032] Die bevorzugten Betriebsparameter in der 
Abtriebskolonne sind: 

Kopfdruck < 200 mbar, insbesondere < 100 mbar, 
besonders bevorzugt < 50 mbar, 
Sumpftemperatur < 140°C. insbesondere < 120°C, 
besonders bevorzugt < 1 00°C und 
Acrylsaurekonzentration im Sumpf 5 bis 15 Gew- 
%. besonders bevorzugt 8 bis 12 Gew.-%. 

[0033] Die Gewinnung der Acrylsaure aus dem Teilst- 
rom (b) erfolgt bevorzugt durch Auftrennen des Teilst- 
roms (b) in einen ersten, Rohacrylsaure enthaltenden 
Teilstrom, der g eg eb en entails weiter gereinigt werden 
kann, sowie einen Teilstrom (c). Die Verfahrensstute Vl- 
ll erfolgt bevorzugt destillativ in einer Auftriebskolonne. 
Bevorzugt haben die Abtriebskolonne fur die Verfah- 



rensstute Vl-I und die Auftriebskolonne fur die Verfah- 
rensstufe Vl-ll einen gemeinsamen Sumpf. Der als 
Ergebnis der Verfahrensstute Vl-I im gemeinsamen 
Sumpf von Abtriebs- und Auftriebskolonne anfallende 

5 Teilstrom (b) wird in Verfahrensstute Vl-ll in der Auf- 
triebskolonne aufgetrennt. Dabei falrt im Kolonnen- 
sumpf ein Teilstrom (c) an. der vorwiegend das 
Losungsmittel enthalt und der, gegebenenfalls nach 
einer Reinigung, insbesondere durch Verdampfung in 

70 einem Quench, in die Absorptionsstufe rezirkutiert wird. 
In der Auftriebskolonne steigt der vollstandig oder 
nahezu vollstandig von Leichtsiedern freie Dampf nach 
oben, wobei die Mittelsieder und Schwersieder durch 
den f lussigen Rucklauf aus dem Dampf ausgewaschen 

is werden. Am Kolonnenkopf wird der Bruden kondensiert, 
ein Teil wird am Kopf als Produkt abgezogen, der Rest 
ist flussiger Rucklauf. Das Produkt ist Acrylsaure, die 
weitgehend frei ist von Leichtsiedern, Mittelsiedern und 
Schwersiedern. Diese Acrylsaure wird Roh-Acrylsaure 

20 genannt. 

[0034] Die in Stufe VI erhartene Roh-Acrylsaure ent- 
halt, jeweils bezogen auf die Roh-Acrylsaure, vorzugs- 
weise 98 bis 99,8 Gew.-%, insbesondere 98,5 bis 99.5 
Gew.-% Acrylsaure und 0,2 bis 2 Gew.-%, insbesond- 

25 ere 0,5 bis 1,5 Gew.-% Verunreinigungen, beispiels- 
weise Essigsaure, Aldehyde und Maleinsaureanhydrid. 
Diese Acrylsaure kann. sofern die Anforderungen an 
ihre Reinhert nicht sehr hoch sind, gegebenenfalls 
bereits zur Veresterung verwendet werden. 

30 [0035] In einer bevorzugten AusfOhrungsform der 
Erfindung wird das Sauerwasser, das noch Acrylsaure 
gelost enthalten kann, mit einem W einen Teilstrom des 
nahezu Acrylsaure-freien Losungsmittel (aus Stufe IV) 
extraktiv behandelt. Der wSBrige Strom aus der Sauer- 

35 wasserextraktion kann, was insbesondere bei Vorhan- 
densein von Umweltschutzauflagen erforderlich sein 
kann, eingeengt werden. 

[0036] Wird eine Acrylsaurekonzentration im Bereich 
von 5 bis 15 Gew.-%, insbesondere von 8 bis 12 Gew.- 
40 % im Sumpfprodukt zugelassen, so wird es mdglich, bei 
einem Sumpfdruck von ca. 250 mbar eine Sumpftempe- 
ratur < 155°C einzuhalten, und damit den Verschmut- 
zungsgrad (Foulinggrad) drastisch zu reduzieren. 

45 Stufe IV und V 

[0037] Vor der Ruckfuhrung in die Absorptionsstufe I 
muB der LOsungsmittelstrom weitgehend von Acryl- 
saure abgereinigt werden, urn erneut Acrylsaure aus 
so dem Reaktionsgas der Gasphasenoxidation aufneh- 
men zu konnen; die Acrylsaurekonzentration im 
Losungsmittelstrom soil dabei 1 Gew.-%, bevorzugt 0,5 
Gew.-% nicht ubersteigen. 

[0038] Der in Stufe III anfallende Losungsmittelstrom 
55 IIIB kann noch groBere Mengen an Acrylsaure, bis etwa 
15 Gew.-%, enthalten. Die Abreicherung des Losungs- 
mittels von Acrylsaure erfolgt durch Strippen mit einem 
Inertgas Oder einem inerten Gasgemisch, bevorzugt mit 
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einem Teilstrom des Kreisgases Oder nur Propan, 
sofern Propan als Verdunnungsgas eingesetzt wird. 
Das Strippgas ist besonders bevorzugt ein Teilstrom 
des Kreisgases. Das Strippen erfolgt bei Drucken von 
etwa 1.1 bis 2,0 bar, bevorzugt bei Drucken von 1,3 bis 5 
1,6 bar sowie bei Temperaturen von ca. 80 bis 120°C. 
bevorzugt von 1 10 bis 120°C. Beim Strippen wird der zu 
reinigende Losungsmittelstrom am Kopf einer Kolonne 
aufgegeben; er flieBt Ober die Einbauten in Richtung 
Sumpf. Im Gegenstrom wird in den Sumpf der Strippko- 70 
lonnedas Strippgas eingeleitet. Wahrend das Strippgas 
in Richtung Kolonnenkopf strOmt, nimmt es Acrylsaure 
aus dem f lOssigen Losungsmittelstrom auf, so daB aus 
dem Sumpf der Strippkolonne ein gereinigter Losungs- 
mittelstrom abgezogen werden kann, der eine Acrylsau- is 
rekonzentration von maximal 1 Gew.-%, bevorzugt von 
maximal 0.5 Gew.-% enthait. Dieses weitgehend acryl- 
saurefreie Losungsmittel kann anschlieBend wieder zur 
Absorptionsstufe (I) rezirkuliert werden. 
[0039] Das mit Acrylsaure beladene Strippkreisgas 20 
wird zweckmaBigerweise in die Stule, in der die Teilver- 
dampfung des Losungsmrrtels erfolgt, oder in die 
Absorptionskolonne rezirkuliert. 

[0040] Bevorzugt wird das Strippkreisgas aus Verfah- 
rensstufe IV in das Reaktionsgas vor Verfahrensstufe II 25 
zuruckgefuhrt. 

[0041] Die Erfindung wird im folgenden anhand einer 
Zeichnung sowie anhand von Ausfuhrungsbeispielen 
naher erfautert. 

[0042] Es zeigen: 30 

Figur 1, die schematische Darstellung einer Anlage 
nach dem Stand der Technik und 
Figur 2, die schematische Darstellung einer Anlage 
nach der Erfindung. 35 

[0043] Im folgenden wird zunachst als Vergleichsbei- 
spiel die Gewinnung von Acrylsaure nach dem her- 
kommlichen Verfahren in einer Anlage entsprechend 
Figur 1 beschrieben: 40 

ein Gasstrom aus der Gasphasenoxidation zu 
Acrylsaure von 2900 Nl/h, einer Temperatur von 
270°C und einem Druck von 1 ,6 bar mit den Haupt- 
komponenten (jeweils in Gew.-%) 45 
Stickstoff (85), 
Acrylsaure (10) und 
Wasser (4) 

wurde in einem Venturiquench 1 durch direkten Kontakt so 
mit im Bereich des engsten Querschnitts des Venturi- 
Rohres angebrachten Schlitzen eingeduster Quench- 
flussigkeit (140 - 150°C) aus 57.4 Gew.-% Diphenyle- 
ther, 20.7 Gew.-% Diphenyi, 20 Gew.-% o- 
Dimethylphthalat, Rest andere Komponenten, auf eine 55 
Temperatur von 150°C abgekuhlt. AnschlieBend wurde 
in einem nachgeschalteten Tropfenabsch eider (Vorla- 
gebehaiter mit oben weggefuhrtem Gasrohr) der trop- 



fenformig flussig gebliebene Anteil der 
Quenchflussigkeit von der aus Reaktionsgas und ver- 
dampfter Quenchflussigkeit bestehenden Gasphase 
abgetrennt und in einem Kreislauf zum Verrturiwascher 
ruckgefuhrt. Ein Teilstrom der ruckgefuhrten Quench- 
flussigkeit wurde dabei einer LOsungsmitt eld est illation 
unterzogen, wobei die Quenchflussigkeit uberdestilliert 
wurde und schwersiedende Nebenkomponenten, die 
verbrannt wurden, zurOckblieben. 
Die eine Temperatur von ca. 150°C aufweisende Gas- 
phase wurde in den unteren Teil einer FGIIkOrperab- 
sorptionskolonne 2 gefuhrt (3 m hoch; Doppel mantel 
aus Glas; Innendurchmesser 50 mm; drei FuIlkOrperzo- 
nen der Lang en (von unten nach oben) 90 cm, 90 cm 
und 50 cm; die Fullkorperzonen waren von unten nach 
oben wie folgt thermostatiert: 90° C, 60°C. 20°C; die vor- 
letzte und die letzte FullkOrperzone waren durch einen 
Kaminboden getrennt; die FOIIkCrper waren Metallwen- 
d ein aus Edelstahl mit einem Wendetdurchmesser von 
5 mm und einer Wendeliange von 5 mm; unmittelbar 
oberhalb der mittleren FullkOrperzone wurde das 
Absorptionsmrttel zugefuhrt und dem Gegenstrom von 
2900 g/h des gleichfalls aus 57,4 Gew.-% Diphenyle- 
ther. 20,7 Gew.-% Diphenyi. 20 Gew.-% o-Dimethyl- 
phthalat und Rest aus anderen Komponenten 
zusammengesetzten, mit einer Temperatur von 50°C 
aufgegebenen Absorptionsmittels. ausgesetzt. Der 
Ablauf der Absorptionskolonnen der neben Acrylsaure 
auch leichtsiedende Nebenprodukte wie z.B. Acrolein 
und Essigsaure absorbiert enthielt, wurde in einem 
Warmtauscher indirekt auf 100°C erwarmt und aufden 
Kopf einer Desorptionkolonne 3 gegeben, die eberrfalls 
als Fullkfirperkolonne einer Lange von 2 m ausgefuhrt 
war (Doppelmantel aus Glas; 50 mm Innendurchmes- 
ser; Fullkorper: Edelstahlwendeln mit Wendetdurch- 
messer von 5 mm und Wendeliange von 5 mm; eine 
FullkOrperzone der Lange 1 m; thermostatiert auf 
1 20°C) . In der Desorptionskolonne 3 wurden die im Ver- 
gleich zur Acrylsaure leichtersiedenden Komponenten 
wie Acrolein und Essigsaure durch Strippen mit 600 Nl 
Luft/h (Gegenstrom; ZufOhrtemperatur 120°C) weitge- 
hend aus dem Acrylsaure/Absorptionsmittel-Gemisch 
errtfernt. Das die Desorptionskolonne 3 verlassende 
Strippgas wurde rezirkuliert und mit dem heiBen Reak- 
tionsgas der Acroleinoxidationsstufe vor dessen Eintrrtt 
in den Venturiquench (Stufe I) vereinigt. 
[0044] Das in der Absorptionskolonne 2 die zweite 
FullkOrperzone nach oben verlassende nicht absor- 
bierte Gasgemisch wurde in der dritten FullkOrperzone 
weiter abgekuhlt, um den kondensierbaren Teil der 
darin enthaltenen Nebenkomponenten z.B. Wasser und 
Essigsaure, durch Kondensation abzutrennen. Dieses 
Kondensat wird Sauerwasser genannt. Zur ErhOhung 
der Trennwirkung wurde ein Teil des Sauerwassers 
oberhalb der dritten FullkOrperzone der Absorptionko- 
lonne 2 mit einer Temperatur von 20°C in die Absorpti- 
onskolonne 2 ruckgefuhrt. Die Entnahme des 
Sauerwassers erfolgte unterhalb der obersten FulikOr- 
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perzone vom dort angebrachten Kaminboden. Das Ver- 
haltnis von ruckgefOhrten zu abgezogenem 
Sauerwasser betrug 200 g/g. Das entnommene Sauer- 
wasser enthielt neben 97,5 Gew.-% Wasser auch noch 
0,8 Gew.-% Acrylsaure. Diese kann bei Bedarf wie in 
der DE-A 196 00 955 beschrieben ruckgewonnen wer- 
den. 1600 Nl/h des die Absorptionskotonne 2 letzlich 
verlassenden Gasstromes wurden als Kreisgas in die 
Propenoxidation rtickgefGhrt Der Rest wurde ver- 
brannt. 

[0045] Die Sumpfflussigkeit der Desorptionkolonne 3 
wurde auf den 8. Boden von unten einer 57 Dual-Row- 
Boden enthaltenden Bodenkolonne 4 zugefuhrt (Innen- 
durchmesser: 50 mm; Lange 3,8 m; Kopfdruck: 100 
mbar; Sumpfdruck: 280 mbar; Sumpttemperatur: 
195°C; auf dem 9. Boden war ein Druckverlustwider- 
siand angebracht) und in der Bodenkolonne 4 rektifi- 
ziert. Am 48. Boden von unten wurde die Ron- 
Acrylsaure via Seitenabzug entnommen. Die Reinheit 
der entnommenen Roh-Acrylsaure lag bei £ 98 Gew.-%. 
Am Kopf der Rektifikationkolonne 4 wurde nach einer 
Partial kondensation (RucWaufverhaltnis 8,7) ein an 
Leichtsiedern angereicherter, Acrylsaure enthaltender, 
Gasstrom abgezogen, der oberhalb der urrtersten Full- 
kOrperzone in die Absorptionskolonne 2 ruckgefuhrt 
wurde. Aus dem Sumpf der Rektifikationskolonne 4 
wurde das an Leichtsieder freie und an Acrylsaure 
nahezu freie Absorptionmittel abgezogen und oberhalb 
der zweiten FullkOrperzone (von unten betrachtet) in die 
Absorptionskolonne 2 ruckgefuhrt. Ein Teilstrom von 50 
g/h wurde zur Ausschleusung der schwersiedenden 
Nebenkomponenten dem Venturiquench 1 zugefuhrt. 
Dem Rucklauf am Kopf der Rektifikationskolonne 4 
wurde Phenothiazin als Polymerisationsinhibitor zuge- 
setzt und zwar in solchen Mengen, daB der Seitenab- 
zug 300 ppm Phenothiazin enthielt (eine schematische 
Darstellung des Aufarbeitungsverfahrens des Reakti- 
onsgases der Acroleinoxidationsstufe zeigt die DE-A 
196 00 955; daruber hinaus ist die Aufarbeitungsweise 
auch in der DE-A 43 08 087 dargestellt). 
[0046] Im folgenden wird ein Ausfuhrungsbeispiel fur 
das erfindungsgemaBe Verfahren, in Verbindung mit 
Figur 2 beschrieben. 

Die Verfahrensfuhrung im Venturiquench 1 und in der 
Absorptionkolonne 2 entspricht dem vorstehend in Ver- 
bindung mit Figur 1 beschriebenen Verfahren nach dem 
Stand der Technik. Abweichend davon wurde der Ablauf 
der Absorptionkolonne 2 nicht auf den Kopf einer Des- 
orptionskolonne 3, sondern auf einen Zwangsumlauf- 
entspannungsverdampfer 5 gegeben, der bei 60 mbar 
und 105°C betrieben wurde. Dabei wurde ein mit Acryl- 
saure beladener Losungsmrttelstrom von 5230 g/h 
(Hauptkomponenten, jeweils in Gew.-%: Losungsmittel 
61, Acrylsaure 30, Essigsaure 8118ppm, Maleinsaure- 
anhydrid 2000 ppm) in einen ersten Teilstrom IIIA von 
2160 g/h, der uberwiegend Acrylsaure enthielt (Haupt- 
komponenten, jeweils in Gew.-% : Losungsmittel 20, 
Acrylsaure 77 und Essigsaure 0,22) sowie einen zwei- 



ten Teilstrom NIB von 3070 g/h, der uberwiegend das 
Losungsmittel enthielt (Hauptkomponenten jeweils in 
Gew.-% : Losungsmittel 83, Acrylsaure 5, und Essig- 
saure 636 ppm) aufgetrennt 

s [0047] Der Teilstrom IIIB wurde aufden Kopf der 
Strippkolonne 3 aufgegeben. Es handelte sich dabei um 
dieselbe Strippkolonne 3 wie im Verfahren nach dem 
Stand der Technik (Figur 1) sowie um dasselbe Stripp- 
gas, d.h. ein Luftstrom von 600 Nl/h. Die Funktion der 

io Stippkolonne 3 war jedoch nach den beiden Verfahren, 
dem Stand der Technik einerseits und dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren andererseits, unterschiedlich: im 
Verfahren nach dem Stand der Technik (Figur 1) wurde 
auf den Kopf der Strippkolonne 3 der Ablauf aus der 

is Absorptionkolonne 2 gegeben, die Strippkolonne 3 fun- 
gierte als Desorptionkolonne. Demgegenuber wurde 
beim Verfahren nach der Erfindung (Figur 2) auf den 
Kopf der Strippkolonne 3 der Teilstrom IIIB aus dem 
Verdampfer gegeben; die Strippkolonne 3 diente hier 

20 zur Abreinigung des Losungsmittels von Acrylsaure 
(Verfahrensstufe IV). Das gereinigte Losungsmittel 
wurde aus dem Sumpf der Strippkolonne 3 abgezogen 
und zum Kopf der Absorptionskolonne 2 rezirkuliert. 
[0048] Der im Verdampfer 5 anfallende Teilstrom IIIA 

25 wurde in einem Warmetauscher 6 bei 100 mbar kon- 
densiert und das Kondensat wurde der, anders als nach 
dem Stand der Technik, nunmehr am 28. Boden zwei- 
geteilten Rektifikationskolonne 4, und zwar deren 
Abtriebsteil, zugefuhrt. Im Abtriebsteil der Rektifikati- 

30 onskolonne 4 fand die Verfahrensstufe VI- 1 statt, d.h. 
aus dem Teilstrom IIIA wurden mit Acrylsauredampf im 
Gegenstrom die Leichtsieder ausgestrippt, wogegen 
die Mittelsieder und Schwersieder uberwiegend in der 
Flussigkeit verblieben. Aus dem Sumpf des Abtriebs- 

35 teils der Rektifikationskolonne 4 wurde ein nahezu 
leichtsiederfreier Strom b (Hauptkomponenten in Gew.- 
% : Losungsmittel 28, Acrylsaure 71, Essigsaure 721 
ppm, Maleinsaureanhydrid 4026 ppm) entnommen. Der 
Teilstrom b wurde dem gemeinsamen Verdampfer 7 des 

40 Abtriebsteil s und des Auftriebsteils der Rektifikationsko- 
lonne 4 zugefuhrt, aus dem Verdampfer 7 wurde ein 
Reststrom c abgezogen (480 g/h, Hauptkomponenten, 
in Gew.-%: Losungsmittel 87, Acrylsaure 10, Malein- 
saureanhydrid 7000 ppm) und dem Venturiquench 1 

45 zugefuhrt. Der die Roh-Acrylsaure enthaltende Bruden- 
strom aus dem Verdampfer 7 wurde zwecks Gewinnung 
der Acrylsaure (Verfahrensstufe Vl-ll) dem Auftriebsteil 
der Rektifikationskolonne 4 zugefuhrt und durch den 
AcrytsaurerucWauf von Mittelsiedern und Schwersie- 

so dern gereinigt. Am Kopf des Auftriebsteils der Rektifika- 
tionskolonne 4 wurde ein Strom von 420 g/h des 
Hauptprodukts Acrylsaure abgezogen, der noch 1500 
ppm Essigsaure und 50 ppm Maleinsaureanhydrid ent- 
hielt. Der Bruden aus dem Abtriebsteil der Rektifikati- 

55 onskolonne 4, dem Apparat in dem die Verfahrensstufe 
VI- 1 stattfand, wurde als Reststrom a mit 95 Gew.-% 
Acrylsaure. 0,8 Gew.-% Losungsmittel und 3.6 Gew.-% 
Essigsaure kondensiert und ebenfalls dem Ventu- 
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riquench 1 zugefuhrt 

[0049] Beim Vergleichsverfahren nach dem Stand der 
Technik (Figur 1) betrug die Laufzeit der gesamten 
Anlage 14 Tage. DemgegenOber wurde in der Anlage. 
die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren betrieben s 
wurde (Figur 2) nach einer Betriebsdauer von 24 Tagen 
praktisch keine Verschmutzung festgestellt, insbesond- 
ere auch nicht in der Absorptionskolonne 2 und in der 
Strippkolonne 3. 

w 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur kontinuierlichen Gewinnung von 
(Meth)acrylsaure aus dem (Meth)acrylsaure, 
Leichtsieder, Mittelsieder und Schwersieder enthal- is 
tenden Reaktionsgas einer katalytischen Gaspha- 
senoxidation durch 

(I) Quenchen des Reaktionsgases durch Sie- 
dekuhlung mit einem hochsiedenden organi- 20 
schen Losungsmittel, 

(II) Abtrennung der (Meth)acrylsaure aus dem 
gequenchten Reaktionsgas durch Absorption 
in das hochsiedende organische Losungsmit- 

tel. 25 

(III) Auftrennung des mit (Meth)acrylsaure 
beladenen organischen Losungsmittels in 
einen ersten Teilstrom (II I A), der uberwiegend 
(Meth)acrylsaure enthalt sowie in einen zwei- 

ten Teilstrom (1MB), der uberwiegend das 30 
Losungsmittel enthalt, 
dadurch gekennzeichnet. daB 

(IV) Teilstrom 1MB mit Inertgas frei an 
(Meth)acrylsaure gestrippt wird, 

(V) das gereinigte Losungsmittel aus Teilstrom 35 
1MB in die Absorptionsstufe II zurGckgefOhrt 
wird und daB 

(VI) (Meth)acrylsaure aus Teilstrom MIA destil- 
lativ gewonnen wird. wobei alle in Stufe VI 
arrfallenden flussigen Reststrome in die 40 
Quenchstufe I zurOckgefuhrt werden. 



neben (Meth)acrylsaure alle Oder nahezu alle 
Leichtsieder, einen Teil der Mittelsieder und 
einen Teil der Schwersieder enthalt, sowie 
eines Teilstroms (b), der uberwiegend 
(Meth)acrylsaure enthalt und der vollstandig 
Oder nahezu vollstandig frei von Leichtsiedern 
ist und 

Vl-ll Gewinnung der (Meth)acrylsaure aus dem 
Teilstrom (b). 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Verfahrensstufe Vl-I in einer 
Abtriebskolonne und die Verfahrensstufe Vl-ll in 
einer Auftriebskolonne erfolgen. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 4 oder 5. 
dadurch gekennzeichnet, daB in Verfahrensstufe 
Vl-ll der Teilstrom (b) in Roh-(Meth)acrylsaure 
sowie einen Reststrom (c) aufgetrennt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Strtppgas aus 
Verfahrensstufe IV in das Reaktionsgas zur Verfah- 
rensstufe I Oder II zurOckgefuhrt wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Bruden aus der 
Destillationsstufe Vl-I kondensiert und abgekuhlt 
wird und daB das kalte Kondensat anschlieBend in 
die Verfahrensstufe I oder II zurOckgefahren wird. 

9. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Energie zum Ver- 
dampfen des Teilstromes III A durch AbkOhlen des 
Reaktionsgases gewonnen wird. 

10. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Strippgas ein 
Teilstrom des Kreisgases ist. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Temperatur in jeder Verfahrens- 
stufe 155°C, insbesondere 140°C, besonders 46 
bevorzugt 120°C, nicht Obersteigt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2. dadurch 
gekennzeichnet. daB die Auftrennung des mit 
(Meth)acrytsaure beladenen Losungsmittels in Ver- 50 
fahrensstufe III durch partielle Verdampfung erfolgt. 



4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, daB die destillative 
Gewinnung der (Meth)acrylsaure aus Teilstrom IIIA ss 
in folgenden Verfahrensschritten erfolgt: 



Vl-I Abtrennung eines Reststroms (a), der 
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